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Требования к методикам анализа кремния по набору определяемых примесей и 
пределам их обнаружения определяются его чистотой и функциональным назначением 
(металлургический, солнечный, полупроводниковый). Для характеризации кремния 
различных марок наиболее эффективны многоэлементные методы: нейтронно-
активационный анализ, эмиссионный спектральный анализ с возбуждением излучения 
в дуге постоянного тока и масс-спектрометрия с искровой или лазерной ионизацией. 
Несмотря на то, что в настоящее время атомно-эмисионная спектрометрия с 
возбуждением излучения в индуктивно связанной плазме (ИСП-АЭС) является одним 
из наиболее распространенных методов химического анализа, в литературе 
отсутствуют публикации с описанием многоэлементных методик ИСП-АЭС анализа 
высокочистого кремния. 
Ранее нами была разработана прямая ИСП-АЭС методика анализа кремния. Её 
рационально использовать при характеризации металлургического кремния и 
основного сырья для получения кремния – оксида кремния. 
С целью получения низких пределов обнаружения для характеризации 
полупроводникового кремния предложено парофазное разложение и отгонка основы 
пробы в микроволновой печи. При использовании такого способа отгонка кремния в 
газовую фазу реализуется без контакта образца с раствором кислот. Изготовлены 
вкладыши специальной конструкции для автоклавов XP-1500 микроволновой печи 
MARS 5. Конструкция этих вкладышей позволяет использовать штатные датчики 
давления и температуры, что дает возможность задавать и контролировать процесс 
парофазного разложения. Вкладыши изготовлены из фторопласта, который устойчив к 
реакционной среде, гидрофобен и легко очищается кипячением в царской водке. С 
использованием такого вида вкладышей одновременно возможно проводить отгонку    
3-х образцов и контрольного опыта. Поскольку пробы разлагаются парами кислот, 
примеси рективов не вносят вклад в величину контрольного опыта, что позволяет 
использовать реактивы марки ос.ч. без дополнительной очистки. Для полного вскрытия 
проб кремния, весом 0,7-1 грамм, необходимо ~ 10 мл концентрированной 
фтористоводородной и ~ 5 мл концентрированной азотной кислоты. Для стабилизации 
процесса отгонки к пробам добавляли 50 мкл концентрированной серной кислоты. 
Поскольку процесс разложения кремния является экзотермическим, для 
предотвращения бурной реакции предварительно температуру автоклавов доводили до 
100ºC и выдерживали 30 минут. Затем температуру поднимали до 160ºC и выдерживали 
около часа. После завершения нагрева автоклавы охлаждали до комнатной 
температуры, вскрывали, упаривали конденсат, переносили в пробирки, доводили 
объем раствора до 2 мл и анализировали на приборе ИСП-АЭС iCAP 6500. Методика 
позволяет определять до 30 примесей на уровне n·10-8 – n·10-6 % мас. с 
внутрилабораторной прецизионностью sr = 2-15%. 
Методика использована для оценки качества продукции и аналитического 
сопровождения работ по получению высокочистого кремния и его оксида. 
